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De Minister van Economised* Zaken ; 

Gezien de octrooiwet van 24 met 1854 : 

Gezien het Unieverdrag tot bescherm'mg van de nijxerheidseigendom ; 

Gezien het proces-verbaal op 16 juli W6 te 11 uw 

bij de Dienst voor de ffijverheidseigendocn opgemaakt; 

BESLUIT : 

Artikel 1. — Er wordt aan i PROCTER & GAMBLE EUROPEAN TECHNICAL CBJTSt, 
Temeelaan 100, 1820 Strombeek-Bever, 

vert* door de Bureaus Tender Haeghen te Bruseel, 

o 
8 

h een uitvindingsoctrooi verleend voor: Werkwijze voor het b ere id en van een textiel~ 

behandelingspreparaat f 



dewelke zij verklaart het voorwerp uitgemaakt te hebben van octrooiaanvra- 
gan ingediend in Groot-Brittannie" op 16 juli 1975t nr. 29 854/75 en op 
4 juni 1976, nrs 23 174/76" en 23 171/76* °P n aam van The Procter & Gamble 
Company waarvan zij de rechtverkri jgende is. 



Artikel 2. — Dit octrooi wordt hem verleend zander vooronderzoek, op zijn eigen 
verantwoording, zander waarborg hetzil voor de wezenlijkheid, de nieuwheid of de ver- 
diensten der uitvinding. hem) voor de nauwkeurigheid der beschrijving, en onverminderd 
de rechten van derden. 

Bij dit besluit moet het dubbel gevoegd btijven van de beschrijving en van de 
teheningen der uitvinding, door de belanghebbende getekend. en tot staving van zijn 
octrooiaanvraag ingediend. 

j» BrusseL de 17 jamtari ^ 1 * 
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* "Werkwijze voor het bereiden van een textlelbehandelingspreparaat". | 



De ultvinding heeft betrekking op preparaten en een 

! 

werkwijze voor het behandelen van wasgoed in een waterbad, bijvoorbeeld 

de laatste sposling na een wasprograrcra , ter verbetering van verschillende 

eigenschappen van het wasgoed. * ! 

5 Het is reeds een aantal Jar en bekend, dat men was- 1 

goed zachter kan doen aanvullen door het te behandelen in een verdunde 1 

i 

oplossing of dispersie van bepaalde kationogene kwaternaire ammonium- ! 
derivaten en hiertoe heeft men aan het spoelwater toe te voegen preparaten 
in de handel gebracht. - ! 

10 Volgens de uitvinding kan men nu op dit gebied extra 

i 

* voordelen beroiken door middel van een onverwachte combinatie van wasver- 
zorgende bestanddelen. Deze voordelen kunnen inhouden, dat het wasgoed [ 
nakkelijker strijkbaar is, antistatische eigenschappen heeft, aangenamer ' 
aanvoelt en/of vuilafstotende eigenschappen heeft. Het lijkt, dat men een 

15 "be ter strijkbaar zijn" van v/asgoed herkent aan een combinatie van ten- 
minste drie facyoren, te weten het aantal te verwijderen kreuken is 
kleiner, de kreuken worden gemakkelijker verwijderd {bijvoorbeeld met 
minder druk op het strijkijzer) , of worden vollediger verwijderd en het 
over het wasgoed doen glijden van het strijkijzer kost minder moeite. 

20 "Aangenamer" aanvoelen kan stellig worden waargenomen door ervaren beoor- 
delaars, hoewel het niet gersakkelijk is het gevoel of de combinatie van 
gevoelens, die zij waarderen, in woorden weer te geven. Antistatische en 
vuilafstotende eigenschappen rcaken het makkelijker het wasgoed vuilvrij 
te rcaken en te houden. * * 

25 De corabinatie van bestanddelen van de uitvindir.g 

betref t de aanwezigheid van zowel eai kationogene verbinding met een of 
meer alkylgroepen met lange keten en een polysiloxan als nader gedefini- 
eerd. 

Hen heeft polysiloxanen. reeds gebruikt voor het 

30 - . ■ - 
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i verkrijgen van een aantal verschillende eigenschappen , bijvoorbeeld als 

• * 
\ waterdichtmakende middeler. en als "3trijKliulpnxi<ldelen M , maar daarbtj \ 

• brengt men ze gewoonlijk tijdens de vervaardiging of tijdens da ver- \ 
: vaardiging van kledingstukken op het weefsel aan in de vorra van tamelijk 

5 , geconcentreerde dispersies of oplossingen van poly siloxa nen, hetzij door 

i 

• werkwijzen als klotsen, hetzij door opsproeien. Met andere woorden, de j 
; bekende behandelingen berusten op behandeling met tamelijk geconcentreerde, 

bijvoorbeeld 2-3 gew.% en meer dispersies of oplossingen van polysiloxanen 

i ' 

\ teneinde ervoor te zorgen, dat er enig polysiloxan op het weef selopper vlak 

i 

10 . achterblijft. Bij het waterdicht maken wordt het weefsel vervolgens ter [ 
verknoping of bar ding van het polysiloxan met katalysatoren behandeld. j 
| Indien men normale, technische polysiloxanen op' weefsels aanhrengt I 

• vanuit verdunde systemen op waterbasis, zijn zij niet bmikbare mate sub- 
stantief, d.v.z. in de in het weefsel achterblijvende vloeistof is er 

15 voor het verkrijgen van enig waarneembaar effect onvoldoende polysiloxan 
aanwezig en de voordelige uitwerking van het polysiloxan op het weefsel 
; wordt dan ook sterk verminderd of gaat verloren. 

Er werd nu gevonden, dat wanneer men een polysiloxan, 
zelfs in zeer geringe concentxatie , opneemt in een bad, dat£epaalde, 
20 ; op weefsel substantieve kationogene textielverzachters bevat en polysiloxan 
. en verzachter in bepaalde hoeveelheden "gebruikt, het polysiloxan samen 

met de textielverzachter de neiging heeft naar het weefseloppervlak te . 
' migreren en daarop substantief en geconcentreerd te worden, Aldus kan 

• men een zeer gewenst algeheel effect bereiken, waaronder zowel een ver— 
25 zachtende werking als de bovengenoemde verdere gunstige eigenschappen. 

Oeze laatste kunnen worden gevarieerd door het polysiloxan te varieren. 

. De uitvinding heeft be trekking op een textielbehan- 
delingsmiddel, dat een dispersie in water is en dat bevat: 

a. een op v/eefsel substantieve kationogene verbin- 
30 . ding in de vorm van 

1. weefsel ver zach tend Jcwaternair anmoniurazout met de 

de algemene formule 1, waarin 
I. R en R 1 elk een rechte of vertakte C 12 " C 20 al ^ vi " 
groep voor^iellen, 

35 II. r 2 en R-j onafhankelijk van elkaar, een C^-Cj alkvl 

" of benzyl voorstellen en X een anion voorstelt. 
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of waarin | 
II . R cen rechte of vertakte C 1Q -C 24 alkylgroep voor- \ 
otelt en Rj dezelfde bctekenls heeft als R2 en I 
In X, boven, terwijl R 2 en bovengenoerode bete- 
kenis behotiden, of waarin 
III, R-"cn R, saicen net het stikstofatoom.een hetero- 
cyclische 5- of 6-ring voraen en R en R^ dezelfde 
betekenis bebben als onder 1. boven, of waarin . j 
IV, Rj, en R^ samen met het stikstofatoom een hete- ( 
rocyclische 5- of 6-ring vornsen en R een rechte I 
of vertakte C^-C^ alkylgroep voorstelt, I 

2. veefselverzachtende imidazoliriiuBverbinding met | 
ee algetcene fbnnule 2, waarin R^ waters to f of een j 
rechte of vertakte Cg-C 25 alkylgroep voorstelt, J 
R 5 een C^-^ alkylgroep voorstelt, Rg wateritof of 
en "C 1 -C 4 alkylgroep voorstelt, R 7 een rerhte of 
vertakte Cg-C 2 ,- alkylgroep voorstelt en X een 
anion voorstelt, 

3. weefselverzachtend, gesubstitueerd polyaminezout ■ 
met de algemene forxnule 3, waarin Rg een rechte J 
of vertakte C iQ -C 22 alkylgroep of alkenylgroep 
voorstelt, R J0 , R^ ^ en R J2 onafhanfeiijk van elkaar 
waterstof, C^-C^ alkyl, (C^Ol^H of (C 3 H 6 0) q H 
voorstellen, waarbij p + q ^ 25 en 

terwijl R 9 dezelfde . 
betekenis heeft als Rg of als R^ Q , R^ en ' 
n 0 tot 8 is, n 2 tot € is en (X~) een of meer 
anionen voorstelt inert een to tale lading, die . 
die van de stikstofatorcen compenseert, 

4. een polyalkylceniminezout met de foraule 4, waarin 

R 13 H of een c i-^i f - alk y ]L g roe P voorstelt, 
r een- heel, getal van 2 tot en met 6 is, 
s tenminste 2 is en x de boven onder 3- 
genoerade betekenis heeft, ■ 
of een mengsel daarvan en ! 
b. een emulsie^van een_in hoofdzaak lineaire dKC^-C^) 
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alkyl- of c j~C 5 alkylarylpolysiloxan waarin de 
alkylgroepen geheel of gedeeltelijk gefluoresceerd; 
kunnen zijn en gesubstitueerd kunnen zi jn met 
kationogene stikstofhoudende groepen, terwijl de 
siloxan een viscositeit van tenminste 100 centi- 
stokes heef t, 

. bij een gewlchtsverhouding van compoent b, tot cocr- 
ponent a. van 20:1 tot 1:500, 

Normal! ter bedraagt de gewlchtsverhouding van com- 
10 : ponent b, tot component a. 5rl tot 1:10 en bij voorkeur 2:1 tot 1:10, 
liefst 1:1 tot 1:3. 



i 



Op v/eefsel substantief kationogeen bestanddeel. 
! Tot de geschlkte kationogene verbindingen horen die, 

15 : welke men gewoonlijk gebruikt in a an het spoelwater toe te voegen tex- 
- tielverzachtingsoiddelen* Hiertoe behoren kwaternaire ammonium zouten 
| met de algemene formule 1, waarin hetzij a* R 2 en R 3 (die hetzelfde of 
j verschillend kunnen zijn) methyl, ethyl, propyl of benzyl voors-tellen en 
; hetzij R en R^ elk een rechte of vertakte alkylgroep met 12 tot 20 kool- 
20 : stofatomen voorstellen, hetzij R een rechte of vertakte alkylgroep met 
| 18 tot 24 koolstofatomen en R^ methyl, ethyl, propyl of benzyl voorstelt, 
; hetzij b. R 2 en R^ samen met het stikstofatoom een heterocyclische 5- of 
j 6-ring voorstellen en R en R^ dezelfde betekenis hebben als bnder a. r 
hetzij c. R^, R 2 en R 3 samen met het stikstofatoom een heterocyclische 
5- of 6-ring vorraen en R een rechte of vertakte alkylgroep met 18 tot 
24 koolstofatomen voorstelt en X een anion is, De alkylgroep met lange 
keten kan afkomstig zijn uit natuurlijke vetten, bijvoorbeeld kokosvet, 
of liever talk, of uit aardolie, of synthetisch zijn verkregen. 

Bij een voorkeur sgroep van zouten met de formule 1 
stellen R en R^ elk een Alkylgroep met 16 tot 18 koolstofatomen voor, 
stellen R2 en R 3 elk methyl voor en stelt X~ Cl", Br" of OSO^CH^ voor, 

Andere anionen zijn bijvoorbeeld nitriet, acetaat 
• en fosfaat. ' • 

Goede voorbeelden van kationogene verzachters, die 
35 met nase de voorkeur verdienen, zijn: 
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[ taJJctrimethylaramoaiiffiichloride r 

j talkdimethyl ( 3- talka lkoxypropy 1) aiamooiuinchloride , 

I ditalkdimethylanmx>niumchloride # 

| ditalkdimethylatzanonluicniethylsiilfaat, 

| eicosyltriroethylammoniumchloride en 

i dieicosyldimethylatsnoniximchloride. . 

j Voorbeelden van andere geschikte kationogene ver- 

i zachters zijn 

j ditetradecyldiznethylanxsoniumchloride. 



10 dlpentadecyldimethylamnonlumchloride , j 

* dldodecy ldlethylamnonium(diloride , j 

didodecyldipropylanmoniumchloride^ i 

ditetradecyldie thy lamiaoniuinchlo ride t j 

i ditetradecyldlpropylamrooniurachloride 9 

15 * ditalkdiethylaianoniiimchlorlde, 

ditaUcdipropylamcpniumchlorlde , 

\ t^lkdimethylbenzylaioaoniuiachloride, 

j t^LlkdiethylbenzyiainraonlUTDChloride, 

didodecyldiethylamnoniumacetaat, * 

20 talktximethylamxnoniumacetaat, 

; . talkdiiaethylbenzylamraoniumnitriet en 

ditalkdipropylamroniumfosfaat. 
i _ . . 

j Er zijn nog andere kationogene verzachters bekend met 

de formule l r waaronder variaties, waarin R en ook een fenylradikaal 

25 of een hydroxygesubstitueerde alkyl met 1,2 of 3 koolstofatomen kunnen 

voorstellen. " 

* Er zijn nog vela andere verzachtende kationogene 

kwatemaire airmoniuraverbindingen bekend, die men kan gebruiken, bijvoor- 

beeld alkyl (C l2 tot C 20 )-pyridiniTimchloriden, alkyl (C l2 tot C 2Q ) -alkyl- 

30 (Cj tot C^)- morfbliniumchloriden en kwaternaire derivaten van amino- 

. zuren en aminoesters. 

; Kationogene kwaternaire iraidazoliniunverbindingen 

zijn ook als verzachters in de onderhavige preparaten geschikt* De struc- 
tuur van deze verbindingen is niet geheel vastgesteld, inaar aangenomen 
35 wordt, dat zij hetzij de formule 2\ hetzij de formule 2a hebben, waarin 

|™R 4 waterstof of alkyl met 8 tot 25, bij voorkeur tcnminste 15 koolstof- 
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atoxcen voorstelt, R 5 alkyl jcet 1 tot 4, bij voorkeur 1 of 2 fcoolstofatoraen 
; voorstelt, R g alkyl met 1 tot 4 koolstofatonen of waterstof voorstelt, . j 
j alkyl met 8 tot 25, bij voorkeur tenminste 15 koolstofatonen voor- 
I stelt en X een anion, bij voorkeur nethylsulfaat of chloride voorstelt. ! 
5 ! Andere geschikte anionen zijn bijvoorbeeld. bromide, acetaat, nitriet en ! 
j fosfaat. De voorkeur gaat in het fc^zonder uit naar de verbindingen met de J 
j fornule 2, waarin R 4 en R ? beide alkyl voorstellen net 16 tot 25 (in het ! 
i bijzonder 16 tot 18 of 20 tot 22) koolstofatonen. 

j Nog een andere groep van op weefsel substantleve 

10 | kationogene verbindingen, geschikt voor gebruik bij de uitvinding, wordt j 
j gekenmerkt door de algenene foxmule 3/ waarin R Q een rechte of vertakue I 
I C 10" C 22 a^^roep of alkenylgroep voorstelt, R lQ , R n en R J2 onafhanke- j 
| lijk vah elkaar waterstof, C^-Cj alkyl, {C 2 H 4 0) p H of (C^HgO) H voorstellen^ 
; waarbij p + q 25 en waarin niet alle groepen R %Q , * n en R 12 Cj-*^ ; 
15 ' alkyl voorstellen, R g dezelfde betekenis heeft als R fl of R in , R„ en R ir> , 

J * * — o X\j XX X& 

j n 0 tot 8 is, n 2 tot 6 is en X een of neer anionen voorstelt, waarvan 
de to tale lading die van de stikstofatonen ccmpenseert. ! 

Een voorkeur sgroep van verbindingen uit bovengenoende 
reeks zijn de weefselverzachtende polyaninezouten , te weten die verbindin-' 
20 gen met de formule 3, waarin tenainste een van de groepen aan elk stikstof- 
atooin een waters to fa toon is. Sterk de voorkeur verdienende verbindingen 
j van dit type zijn de diaminezuuradditiezouten, waarin m in de fornule 3 ■ 



0 is. ! 



! Dianinezuuradditiezouten zijn de additieproducten, 

25 die worden gevormd, als bepaalde zuren aan de aminoresten van de dianinen 
worden geaddeerd onder vorning van do no- of diannooniurazoutan . ! 
| De dianinezuuradditiezouter. kurmen gedeelte) t jke 

: zuuradditiezouten zijn (te weten slechts een stikstof atooa is net zuur 
• gekwaterniseerd) of volledige zuuradditiezouten zijn (te weten beide 
30 stikstofatoraen zijn net zuur gekwaterniseerd) . 

Hen kan een aantal zuren voor het voraen van de 
zuuradditiezouten gebruiken, raits het anion van het#evornxle dianinezuur- 
additiezout stabiel is onder de bij het spoelen van het vasgoed heersende 
omstandigheden en de spaiing niet stoort. Tot de geschikte zuren behoren 
35 2owel organische als anorganische zuren als zoutzuur, azijnzuur, zvavel- 
■ zuur, melkzu^^ s^tea rine zuur , mierenzuur, citroenzuur en nog een aantal 
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. andere. Zuren, die met* name de voorkeur verdienen voor de vorming. van di- 
aminezuoradditiezouten zijn azijnzuur en zoutzuur. 

Goede voorbeeldaa van dergelijke diaminezuuradditie- 

; zouten zijn: 

(CH 3 COO>2 

{ch 3 ox»2 

(CH 3 S0 4 ) 2 



10 



/ C 16 H 33 - NH(CH 3 )-(Cn 2 ) 3 -NH(CH 3 ) 2 y 
/"C 18 H 37 - NH(CH 3 )-(CH 2 ) 2 -NH(C 2 H 5 ) 2- / 

/"C 12 H 25 - NH(C 2 B 5 )-{CH 2 ) 3 -NH(C 3 H 7 ) 2 J 
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/ ^Talk NH 2 -(CH 2 ) 3 -NH(C 2 H s ) 2 y Br ? 
/"C 20 H 41 -NK (CH 3 ) -(CH 2 ) 2 -NH (CH 3 > 2 J 
/~C 15 H 31 -NH (C 2 H 5 ) - (CH 2 ) 3 »NH 3 y^ 

ftA?^ (CB 2 ) 3 -*4*<H- 7 

/%alk NH(CH 3 )-{CH 2 ) 3 - N H(C 2 H 5 ) 2 7" (O^COO^ 



CI. 



(CH 3 000) 2 
(HCOOK 



Cl- 



/ c 16 h 33 nh(oi 3 )-(ch 2 ) s -n'h(c 2 h 5 ) 2- 7" (c« 3 so 4 ) 2 

^ C l2 H 25 NfH (C 2 H 5 } " (CH 2 } 2"" (C 3 H 7 > 2- 7 ^ 
/"C 14 H 29 NH (CH 3 ) - (CH 2 ) 3 » (CH 3 ) NH- (CgH^)/ 



en 



(CH 3 C00) 2 



20 



25 



30 
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In bovenstaande opsonraing stelt R r £ » a ]j c de alkylgroep 
j die van talkvetzuur is afgeleid voor. 

Andere voorbeelden van geschikte vexbindingen zijn die, 
waarin het oorspronkelijke amine N-te trade cyl , N * -propyl- 1 , 3-propaandi- ! 
amine, N-eicosyl, N,N' ,N , «triethyl-l r 2-ethaandiamine of H-octadecyl^N,*! 1 , ! 
: N # -tripropyl-l ,3-propaandiamine, is. j 
; De vora, waarin het diaminezuuradditiezout wordt j 

verkregen is kriticch. Het diaminezuuradditiezout kan in situ uit diaminen ' 
worden gevormd ti jdens de bereiding van de onderhavige wasverzorgingspre- 
paraten op waterbasis of kan eventueel, bijvoorbeeld in de zuuradditie- \ 
zout worden verkregen uit de handel {bijvoorbeeld Duorcac T van Anaour-Hess 
Co) . Men kan natuurlijk: nengsels van dianinezuuradditiezouten als anti- 
( statisch middel in de preparaten van de uitvinding opnemen, 

De volledige diamine zuuradditiezouten Cte we ten de 
dizuurzouten) verdienen de voorkeur in het bijzonder aangezien deze stoffen 
de vorming mogelijk maken van zeer stabiele, heldere, vloeibare wasver- 
zorgingspreparaten op waterbasis. 

V7asverzorgingspreparaten op waterbasis , die de voor- 
keur verdienen, bevatten dianinzuuradditiezouten, waarin R* alkyl voorstelt 
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: wet 16 tot 18 koolstofatoraen en R^ R-j en R 4 *water3tof of alkyl met 
| 1 tot 2 Jcoolstofatomen voorstellen en n 2 of 3, liefst 3 is. 
| Di amine zuuraddi tie zou ten, die men volgans de uit- 

' vinding kan gebruiken, zijn in de handel verkrijgbaar onder een aantal 
5 ' namen, waaxonder Duomeens en Duomacs (van Arraour-Hess Co.) en Dinozero en 

i 

: Dinoremac (van CECA/Pierref itte-Auby) . Bovendien kan men de oorspronke- 

lijke dianinen op bekende wijzen bereiden, bijvoorbeeld als beschreven 
| in de Amerikaanse octxooischrif ten 2.267.205 en 2.246.524. 
! Ook onder de polymeren met de fornule 3 vallen vol- 

10 ; ledig gesubstltueerde, d.w.z. gekwaterniseerde verbindingen. Als boven 
■ aangegeven bevatten deze polykwaternaire verbindingen niet uitsluitend 

j C--C 3 alkylsubstituenten, m***- ook een hoeveelheid poly alkenoxy subs titu- 

i 

t tie, die polye thenoxy , polypropenoxy of een mengsel daarvan Jean zijn en 
' waarin elke po ly alkenoxyke ten nit ten hoogste 25 eenheden bestaat. 
15 * Ook polyalkyleeniminezouten zijn van waarde voor de 

uitvinding gebleken. Deze zouten hebben de algemene foraule 4, waarin 
! R l3 een C^-C^ alkyleengroep voorstelt, r het to tale aantal Jcoolstofatomen 
; in de twee groepen R l3 is, s tenminste 2 is en X bovengenoende betekenis 
heeft. Bij voorkeur is R^ 3 methyleen en heeft s een waarde van 8 tot 16. 
20 Onder de onstandigheden, waaronder deze zuuradditiezouten worden gevormd, 
- . kan de eindstandige ring worden geopend en kan het waterstofion migreren 
naar een van de R^ groepen onder vonning van een eindstandige alkylgroep 
onder achterlating van een geprotoneerd stikstof atocm. 

25 Polysiloxanbestanddeel . 

Als reeds gezegd is het polysiloxanbestanddeel een 
emulsie in water van een in hoofdzaak lineair polydialkyl- of alkylaryl- 
siloxan, waarin de alkylgroepen 1 tot 5 koo Is to f atonien kunnen bevatten 
en geheel of gedeeltaMjk gefluoreerd kunnen zijn. Geschikte polysiloxanen 
30. zijn polydimethylsiloxanen met een viscositeit bij 25°C van 100 tot 
; ( 200.000 centistokes, bij voorkeur ten hoogste 120.000 centistokes en liefst 
in het gebied van 1000 tot 5000 centistokes. Fluorpolysiloxanen met een 
viscositeit van tenminste 100 centistokes zijn ook geschikt. 

Als re-eds gezegd verbetert de conbinatie van een op 
35 weefsel subs tan tieve textielverzacHtende kwaternaire anmoniucverbinding en 
"een polysiloxan van bovengenoemd type de subs tantiviteit van laatstge- 
noemde stof belangrijk. Men veronderstelt, *dat deze vergote stabiliteit 
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ontstaat ult een "dragereff ect" , waardoor de positief geladen molekulen 
van do weef selverzachter zich met de polysiloxcnraolekulen associeren en 
deze naar het veefseloppervlak doen migreren. Proeven hebben echter aange- 
toond, dat de verdeling van deze combinatie op het veefsel minder dan 
optiraal is, d.w.z. sonunige weefselgebieden ontvangen een hoge concentra- 
tie aan polysiloxan, terwijl andere weinig of geen polysiloxan ontvangen. 

Er werd echter gevonden, dat de ionenladingseigen- 
fichappen van het in de combinatie gebruUcte polysiloxan belangrijk zijn 
voor het bepalen van zowel de mate van af zetting als de gelijkmatigheid 
van de verdeling van het polysiloxan en derhalve van da eigenschappen van 
een daaraee behandeld weefsel. 

Dit wordt toegelicht aan de volgende tabel, waarin de 
adsorptie van verschillende polysiloxanen aan katoenweefsel vanuit een 
0,2 gew.% polysiloxanoplossing in water is gemeten als ecn functie van de 
tijd. 
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Nietionogeen geemulgeerd polydi- 
20 eethylsiloxan 
•^u « 1000 cs 

Kationogeen geenulgeerd poly- 
dime thy lsi lo xan 
j j\i « 28.000 cs 
25 u « 62.500 cs 
a, w-dipyridiniura 
polydimethylsiloxan 
(Hoog viskeuze vloeistof, mole- 

kuulgewicht ongeveer 3000) 86 100 

30 Amino functioneel polysiloxan 
1 (DC 929, geleverd door 

tow Corning als hoog viskeuze 

vloeistof en bsstaande uit poly- 

simethylsiloxan met primaire en 
35 secundaire asiinogroepen met een 

substitutiegraad van ongeveer 0,008) 100 100 



Gew*% geadsorbeerd na 

10 15 30 ninuten 
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Ken ziet, dat polysiloxanen net kationogeen karakter t 
| de sterkste nelglng tot afzetting vertonen. 

Als reeds gezegd zijn polysiloxanen die van waarde 
zijn gebleken voor het aangenaao doen aanvoelen van wasgoed in hoofdzaak ; 

lineair en zijn zij bij voorkeur polydialkylsiloxanen, waarin de alkyl- ! 

I 

groep meestal methyl is. Dergelijke polysiloxanen worden technisch vaak 
bereid door emulsiepolymerisatie onder gebruikmaking van een sterk zure 

i 

of sterk alkalische 3catalysator in aanwezigheid van een nietionogeen of 
geicengd nietionogeen-anionogeen emu Iga tor sys teem. 

In combinatie met de kationogene weefselverzachter j 
hebben anionogeen of nietionogeen gee-mulgeerde polysiloxanen in verdunde j 
oplossing in water neiging tot aggregatie ten gevolge van de aantrekking j 
tussen de negatief of niet geladen emulgator en de positief ge laden weefsel- 
verzachter . Als men echter voorziet in een polysiloxanermxlsle met een [ 
soortgelijke lading als die van de weefselverzachter, zou dit effect j 
kunnen worden verrainderd, terwijl men gelet op de neiging tot het elkaar ' 
afstoten van de galden polysiloxandruppeltjes een verdere verraindering ; 

zou kunnen verwachten. ! 

j 

Aldus behelst bij de uitvinding het polysiloxanbe- 
standdeel een polysiloxan van kationogene aard, dat wordt gedef inieerd als 

a. een in hoofdzaak lineair di Cj-C^ alkyl- of 
C 1~ C 5 a ^Sy^ ar y^ si ^ oxan een viscositeit bij 
25°C van tenminste 100 centistokes, bereid door * 
emulsiepolymerisatie onder gebruikmaking van een 
kationogene oppervlakteactis/e stof als emulgator, 

b. een a # d)-digekwatemiseerd ^"^5 alkyl of 

alkyl, arylsiloxanpolymeer of j i 

c« een amino functioneel di C^-C^. alkyl of alkylaryl- 
siloxanpolymeer, waarin de amino groep gesubstitueerd 
en gekwatemiseerd kan zijn en waarin de substitu- 
tiegraad (d.s,) tussen 0,001 en 0,1, bij voorkeur 
tussen 0,01 en 0,75 ligt: 

a* Kationogeen emulsie qepolymeriseerde siloxanen. 

Kationogeen emulsie gepolymeriseerde siloxanen zijn 
in de tedmiek bekend en kunnen worden bereid door sterke alkalische of 
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I 1 
i of zure katalyse van siloxanmonomeer of monomeren in aanwezigheid van een ; 

kationogene emulgator. Het Amerikaanse octrooischrif t 2.891*920 beschrijft 

algemene verkwljzen voor dergelijke polymer isa tic en voorbeelden 1-6 ! 

^ geven specifieke bijzonderheden over de vereiste reactieomstandigheden. 

S j Het siloxanmonomeer kan elk lager dialkylsiloxan zijn, bijvoorbeeld di- 

I methyl-, diethyl-, dipropyl- of ethylbutylsiloxan of alkylarylsiloxan j 

j als methylfehylsiloxan of ethylfenylsiloxan. Als uitgangsstof voor einulsie 

J polynerisatie gebruikt men echter bij voorkeur normaliter een cyctisch 

J trimeer of tetrameer van het gewenste siloxan. 

10 \ Als emulgator kan men allerlei kationogene opper- 

j vlakteactieve' stof fen gebruiken, bijvoorbeeld: 

j Alifatische vetaminen en hun derivaten als dbdecyl- 

\ amineacetaat, octadecylamineacetaat en acetaten van de aminen van talk- 

* * . i 

\ vetzuren, homologen van aroma tische aminen met vetketens als dodecy laniline , 

• e-*! L ^ ^ ^ derivaten . 

15 ; vetamlden^tEro<gcliSClB • alifatische diaminen/als undecy limida zo linium , j 

vetamlnen, afgeleid van digesubstitueerde aminen als oleylaminediethyl- j 

.J amine, derivaten van ethyleendiamine, kwaternaire amnoniuaverbindingen j 

, als d^octadecylmethylaramonitimchloride, didodecylnethylamrconiumchloride • 

* en dihexadecyldimethylaminoniuznchloride f amidederivaten van aminoalkoholen 
20 als B-hydroxyethylstearylaraide, aminezouten van vetzuren met lange keten, 

kwaternaire ammoniumbases, afgeleid van vetaraiden van digesubstitueerde 

; diaminen als oleylbenzylaminoethyleendiethylaminehydrochloride, kv/ater- 

naire ammoniumbases van de be nzimidazp linen als methylheptadecylbenziraida- ■ 

; zoolhydrobroraide, basische pyridiniumverbindingen en hun derivaten als j 

25 ; cetylpyridiniumchloride, sulfoniumverbindingen als octadecylsulfoniura- 

*methylsulfaat r kwaternaire amnoniumderivaten van betaine als betalneverbin- 

dingen van diethylaminoazijnzuur en octadecylchloorrcethylether , 

; condensatieproducten van stearinezuur en di- 

ethyleendiamine, po lye thylcendi aminen en polypropanolpolyethanolaminen. j 

30 ; Ken kan de emulgator goed gebruiken in een hoeveelheid 

van 1-10 gew.% van het siloxan, bij voorkeur 2-5 gew.%. - ' 

• " ! °e voor de polymer isa tie van het siloxan gebruikte ! 

J katalysator is bij voorkeur een alkalische katalysator als een alkalihydroxy 

; de of een kwaternair amracniumhydroxyde met de formule (R°) ,N + 0H~. In der- 

4 

35 j^gelijke ammoniumhydroxyden kunnen de groepen R° waterstof of alkylradikalen 
L*. 1 ? _?ethyl r ethyl propyl , butyl, isobutyl , decyl of octadecyl , of aralkyl- 
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! rsadikalen a Is benzyl, of hydroxyalkylradikalen als hydroxy ethyl, hydroxy- i 

j prropyl of hydroxybutyl voorstellen. * | 

j Liefst is de katalysator een kwaternair ammonium- j 

; . i 

I inyfiroxyde met tenminste een radikaal met een keten van tenrainste 12 tool- [ 

5 j srtofatomen, velke stof ook als eraulgator dient. Kwaternaire aramonium- 

| zmuten met lange alky Ike tens verdienen ook de voorkeur als emulgatoren, 

| irn het bijzonder dilange alkyl, di-lagere alky lkwa tern airen als ditalk- 

! a^kyldimethylajnnoniumchloride (DTDMAC) , .in de handel verkrijgbaar bij 

t Samour Chemical Coup any als Arquad 2HT en iraidazoliniumderivaten als 

10 ; nssthyl alkylamidoe thyl , C 1Q alkyHnddazoliniianmethosalfaat, in de 

; handel verkrijgbaar bij Ashland Chemical Company als Varisoft 475. 

j De hoe veelheid. katalysator, die men gebruikt, hangt 

' vaan het gebruikte type )catalysator af • Zure kataiysator worden gewoon- 

2-ii.jk in grote hoeveelheden gebruikt, bijvoorbeeld IS gew.% of meer van de 

15 • wsterfase van de emulsie. Alkalische katalysatoren worden daarentegen in 

kiieinere hoeveelheden gebruikt, bijvoorbeeld 0,001 tot 10 r bij voorkeur 

(T.»l tot 5 gew.% van het: siloxanmonomeer. 

£=ul si epo lymer 1 sa ti e varifilmethylsiloxan onder qebruikmaking van DTDMAC 
20 . ails eraulgator. j 
| Bij een goed voorbeeld van een bereiding hydrolyseer- 

: as men dichloor dime thy lsiloxan eerst t3t oc tame thy Icy clotetrasiloxan onder 
' gssbruikmaking van de werkwijze van Patnode and Wilcock in JACS 6£, biz. 
; 338 - 363 (1946). Daarna voegde men 15 gram van deze stof toe aan een [ 
25 | ssengsel van 131 gram 1 % ditalkdimethylannooniumchlorideoplossing in water 
sro 3,75 gram tetrabutylamaoniumhydroxyde in de vorm van een 40 % oplossing 
irr. water. Men roerde dit mengsel tijdens de toevoeging van de bestand- 
cselen met een Silversonlaboratoriumemulgatormcngser en roerde, nadat 
allies was toegevoegd het reactiemengsel nog 15 minuten met een ultrasone- 
30 vzibrator. Na 18 uur of 80°C neutraliseerde men de emulsie en precipiteerde 
& polydimethylsiloxanolie uit het reactiemengsel door toevoeging van 
HDO ml ethylalkohol en droogde de olie daarna met nog meer alkohol alvorens 
hzaar ter verwijdering van alle vluchtige stof fen onder hoog vacuum op 
7z5 c te verhitten. De viscositeit van het poiysiloxan werd bepaald op 
35 2^.000 centistokes door neting van zijn stroomsnelheid onder de zwaarte- 
Tcracht tussen twee merkstrepen op een geijkte buis. Dit tijd, die een 



bepaalde hoeveelheid voor het stromen langs de buis nodig heeft) werd 

in viscositeit omgerelcend onder gebruikmaking van een ijkkronrae, die 

met technische polysiloxanen van bekende viscositeit was opgesteld. ! 

Onder gebruikmaking van bovenbeschreven polyneri- 
satievijze verkreeg net stable! 10 % polydimethylsiloxanemulsies en men ! 
bereikte equivalente resultaten bij herhaling vande werkwijie oncler " 
gebruikmaking van cetyltriicethylamrooniuiabroniide of het imidazolinederi- ' 
vaat Varisoft 475 als emulgator. ! 

i 

r 

b. a-tr-gekwaterniseerde polysiloxanen , j 

Men lean de berelding van a , w-gekwa terniseerde siloxan- 
polymeren handzaaa uitvoeren onder gebruikmaking van de werkwijze van ; 
het Britse octrooischrift 1.006.729. Volgens deze werkwijze laat men een ' 
met alkylhalogenidegroepen afgestopt polysiloxan, waarin de halogeen- 
atomen door tenninste 3 koolstofatomen van de nabijzijndste silicium- 
atomen zijn gescheiden, met een tertiair amine reageren tot een a,u- [ 
gekwatemiseerd siloxanpolymeer. Teneinde het polysiloxan, waarvan men • 
uitgaat, te leveren, voert men normaliter een oplossingspolymerisatie 
uit onder verkrijging van een polymeer met het geeigende nolekuulgewicht 
en begindigt de polymerisatiereactie met een w-halogeenalkyldinethyl- 
silanol. 

Als reeds gezegd kan het polysiloxan een poly di- 
(Cj-cy alkyl- of (C^-C^Jalkyl, arylsiloxan zijn, bij voorkeur een poly- 
dime thy Is iloxan en het tertiare amine kan elk alkyl, aryl of gemengd 
alkyl en arylmateriaal zijn. Vborbedden zijn trimethylainine, cetyldi- 
methylamine, pyridine en fenyldi methyl amine . 

Bereidincr van een a-<u-dloyridlniumpolydirathylsiloxan. 

Een goed voorbeeld van polysiloxanen uit deze reeks 
is de polymerisatie van 23,2 gram oc tame thy Icy clotetras iloxan in aan- 
wezigheid van 0,9 ml geconccntreerd zwavelzuur en 2,5 gram l,3-bis-2,3- 
chloorpropyltetramethyldisiloxan. Ken schudde het mengsel 48 uur bij 
kamertemperatuur in een afgedicte kolf, waama men 5 ml water toevoegde 
en de kolf nog een uur schudde. De verkregn emulsie werd gesplitst 
door toevoeging van 50 ml diethylether , waarna men de organische laag 
tweemaal waste, telkens met 30 ml gedestilleerd water, boven natriumbi- 
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I carbonaat en xnagnesiuiasulfaat droogde en filtreerde. Af damping van het . j 
i filtraat ter vezwijdering van de ether leverde 23 gram heldere olie net } 
! vlscositeit 100 centistokes op. NMR-onderzoek van de olie wees uit, dat j 

t i 

i zij overeenkwam mat een polymeer met 36 eiloxaneenheden* j 
5 j Vervolgens verwarmde men 10 gram van het bovenbe- 

J reide a,co-bis(3-chloorpropyl)polysiloxan 36~ uur bij 120°C in 10 ml.pyri- § 
j dine aan een ter ugvloeikaier . Men destilleerde overmaat pyridine onder ; 
- verlaagde druk af, waarbij men een bruine viskeuze olie overhield. Deze ( 
; werd daarna opgelost in tolueen, en gewassen met water en de tolueenlaag 
10 ! werd gedroogd en afgedampt ter verwijdering van tolueen. Nm-spectraal . 
; analyse gaf een mate van protxmeactivitait, overeenkooend met 70-80 % j 
| van de theoretische opneming van pyridine. j 
| Men bereidda 10 % emulsies in water van het poly- 

j siloxanproduct door mechanische eoolgering onder gebmifccaking van een 
15 ! geSthoxyleerde line aire aDcohol als emulgator (Dobanol 45E4, een lineaire 
j C 14 -C 15 aUcoholtetraethoxylaat, geleverd door Shell International 
! Chemicals Limited) met c*m siloxangehalte van 20 gew.%. 



i c. Amino fnnctionele lineaire polysiloxanen. 

20 ; Hen kan amino functionele lineaire polysiloxanen 

r bereiden volgens* de algeicene werkwijze, beschreven in het Britse octrooi- 
. schrift 1.339.906 op biz. 3, regels 78-108, biz. 4, regels 1-65 en biz. 3, 
i regels 3-14. Bij deze werkwijze laat men een hydros! loxan in aanwezigheid 
| van een platinakatalysator raageren met een alkenylgroepbevattend ter- 

25 tiair amine volgens de vergelijking 

H 2 PtCl 6 

(He 3 SiO ) 2 (SiMe 2 0) x (Si2teHO) y + yCH 2 »CHR , !IR 2 ~ > 

(«e a SiO) 2 (Sii:e 2 0) 2 (Sil!e 2 0) x (OSi(Ke)R" NR 2 > y 



30 



35 



waarin x » 10 tot 100, y = 10 tot 20, R methyl, ethyl of fenyl voorstelt, 
R' een rechtstreekse binding of een tv/eewaardige organische groep net 
1-16 koolstofatoraen, die vrij is van alifatische pnverzadiging voorstelt 
en R w een tweewaardige organische groep met 2-18 koolstofatomen, die vrij 
is van alifatische onverzadiging voorstelt. 

— Men kan het product van bovenstaande reactie kwatemi- 



I seren door vcrdere zeactle met can alkylhalogenide of in het hydrochlo- 

i * * • 

ride omzetten door aanzuring met zoutzuur. 

i • 

' Bereidinq van polydimethylslloxan, gesubstitueerd met dice thy laminopro- 

5 : pylgro epen . ; 
| Bij een goed voorbeeld van een bex aiding loste men 

j 50 gram dice thy lme thy lwa te rs to f siloxancopo lymeer , dat 76 dime thy lsiloxan- ■ 
! eenheden en 6 hydroxyraethylslloxaneenheden bevatte, op in 50 ml tolueen, 
! dat een spoor chloorplatinazuur bevatte. Ken roerde het mengsel onder 

10 1 stikstof bij 80°C, voegde druppelsgewijze 5,18 gram N , N-dime thy lally 1- 
: amine in 10 4 tolueen toe, terwijl men de reactietemperatuur op 80-90°c 
j hield en roerde het mengsel nog 2 uur, vaarna men afkoelde. Men voegde 
{ natriumcarbonaat toe ter neutxalisatie van eventueel overgebleven zuur 
f en filtreerde het mengsel en dainpte het ter verwijdering van oplosmiddelen 

15 | in op een roterende ver damper onder achterlating van een lichtgle, laag 
viskeuze vloeistof . NMR-analyse toonde de vorming aan van po ly dime thy 1 - 
| siloxan, dat dimethylaminopropylgroepen bevatte in een hoeveelheid, over- * 
i eenkomend met een re acti ever loop van 80 %+ en een substitutiegraad (d.s.) 
' van 0,06. * i 

20 . Men roerde 20 gram van het reactieproduct in 100 ml t 

1:1 mengsel van dichloonnethaan en isopropanol en voegde bij karaertem- 
. peratuur langzaaxa 1,3 nl gcconcentreerd HC1 (ll,2lM) in 10 ml van hetzelfde 
. oplosmiddelmengsel toe • Ma a f damping van het oplosmiddel hield men een 
j licht gekleurde vaste stof over en NMR-analyse toonde aan, dat deze | 

25 * stof een protonverhouding had, die dichtbij de voor het hydrochloride- 
derivaat verwachte waarde lag, zonder waameernbaar gehalte aan uit- 
gangsstof . Ken verwerkte het siloxanpolymeer daama tot een 10 % erailsie 
: in water onder gebruikmaking van 20 %, berekend op het siloxan, nietiono- 
! gene emulgator (Doha no 1 45E4, een lineaire c 1 4" c l 5 alkohol, die 4 molen 

30 ethyleenoxyde bevat, geleverd door Shell International Chemicals Limited) . 
| Men gebruikte een soortgelijke experimented methode 

als boven voor het bereiden van polydimethylsiloxanen met respectievelijk 
; 40 siloxaneenheden en een substitutiegraad van 0,04 en 72 siloxaneenheden 
: met een substitutiegraad van 0,015. 

35 De concentrate van de dispersies in water (onder 

;~welke uitdrukking ook oplossingen vallen) , die de preparaten van de uit- 
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| vinding vonaen. Is niet kritisch en wordt door praktische overwegingen \ 
jbeheerst. Aldus noeten de dispersies geconcentreerd genoeg zijn on ver- 
j spilling van transportkosten ta voorkoowt, maar moeten toch voldoende 
I water bevatten 00 het polysi loxanbestanddeel in geemulyeerde vorm te houden 

i 

5 en voor gecakkelijke toevoeging aan een bad voldoende vloetbaar te zijn. 
Gewoonlijk is een gehalte van 1 tot 20, in het bijzonder 3-10 gew.% van 
cocponenten a* en b, samen handzaam. Aldus kunnen de preparaten verkeren 
I in de vorm van een dispersie op oplossing in water van tamelijk lage visco- 
j siteit (te weten 200 centistbkes of minder) of van een pasta, creme of 
gel. Als reeds gezegd moet de gewichtsverhouding van het siloxangedeelte 
van component b. tot het kwaternaire verzachtende bestanddeel van compo- 
nent a. 20:1 tot 1*500, normaliter.5: 1 tot 1:100, bij voorkeur 2:1 tot 1:10 

en lief st* 1:1 tot 1:3 bedragen. \ 

1 
1 

1 • . 

15 [ Eventuele bestanddelen* 

j De dispersies in water kunnen andere bestanddelen 

bevatten, bijvoorbeeld nietionogene emulgeerhulpmiddelen, die men gebruikt 
in hoeveelheden in de orde van 1 gew.% ter bevordering van de dispersie 

jvan de gewoonlijk slechts oplosbare kationogene verzachtexs. Ken kan een 
20 . groot aantal verschillende nietionogene emulgatoren voor dit doel gebrui- 

jken, bijvoorbeeld als worden beschreven* in het Duitse Offenlegungsschrif t 
2.500.111. Er werd 00k gevonden, dat het gebruik van eoulgatoren soms 

jgewenst is ter bevordering van de dispersie van de polysiloxanen in de 

j preparaten van de uitvinding, vooral als men tamelijk hoog viskeuze poly- 
25 " siloxanen gebruikt. 

! 

Sterk de voorkeur verdienende eventuele bestanddelen 
\ zijn 00k nietionogene weefselbehandelingsmiddelen als de partiele vetzuur- 
jesters van een-waardige of veelwaardige alkoholen of anhydriden daarvan 
.met 1 tot 8 koolstofatocen in de alkohol. In deze verbindingen moet de 
30 >etzuurester tenminste l/liefst tehoinste 2 vetacylgroepen hebben. 

t Het alkylgedeelte van de ester kan ethyleenglycol, glycerol, diglycerol, 
jxylitol, saccharose, erytritol, pentaerytritol, sorbitol of sorbitan zijn, 
vaarbij sorbitanesters met name de voorkeur verdienen. 

• Het vetzuurgedeelte van de ester bestaat nonnaliter 

35 uit een vetzuur met 12 tot 22 koolstof atomen, bijvoorbeeld laurinezuur, 
jtnyristinezuur, palnitinezmr, stearinezuur en beheenzuur. 
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I Van deze esters verdienen de glycerylcsters vein steari- 

nczuur, In het bijzonder glycerylnonostearaat en de sorbitanvetzuur esters, j 

die veresterde dehydratatieproducten zijn. .van sorbitol, de hoogste voorkeur. 

Deze sorbitanvetzuuresters worden beschreven in de 

Nederlandse octroolaanvrage 76 . Nietionogene wasverzozgingsmiddelen 

| van dit type worden norma liter gebruikt in hoeveelheden van 1-5, bi j voor- * 

i - - 

; keur 2-4 gew.% van het prepar<*at # * j 

j Andera voorkeur sbestanddelen zijn pyxodextrinen als 

• Britse gom en witte dextrine en gesubstitueerde dbxtrinen als dextrinefos- 
10 : fa ten, kationogexte dextrinen en dextrinepyrrolidoncarbonzuur met een j 

j substitute egraad van 0,01 tot 2,0, bij voorkeur 0,05 tot 1,5. Een katio- ! 

i 

nogene dextrine, die de voorkeur verdient, is een witte dextrine, die met 
glyci^ltrictethylamiconiuachloride gereageerd heeft tot een subs titu tie- ■ 
graad in het dextrineirolekuul van 0,1 tot 1,0. Men gebruikt de dextrinen 
15 ; in hoeveelheden van 0,5 tot 5 gew.% van het preparaat, bij voorkeur 1 tot ' 
i 3 gew.%. ; j 

Er kunnen geen waterzijnde, met water verroengbare ' 
oplosoiddelen aanvezig 2ijn en andere viscositeitsregelaars, bijvoorbeeld 

• geringe hoeveelheden e3dtrolyten* Andere eventuele bestanddelen zijn ge- 
20 eigende optische bleekmiddelen, fungiciden en germiciden, kleurstoffen 

j of ondoorzichtigmakende middelen en parfums. j 
| Vcorkcur^cparatcn van do uitvinding be vat ten; be- 

j rekend op het gewicht 2-4 % ditalkdinsethylainaoniumzout, 1-2 % lineair 
j polydimethylsiloxan, bereid door emulsiepolynerisatie in aanwezigheid van 

25 een kationogene emulgator en 1-2 % kationogeen pyrodextrine, bijvoorbeeld 

i 

een witte dextrine, gensodif iceerd net glycidyltrimethylammoniumchloride 
J tot een substitutiegraad van 0,8-0,9. Andere preparaten bevatten bijvoor- 

; beeld 3-6 % van een N-stearyl-N-methyl-N f -dime thy 1-1 ,3-prooaandiamine- 

i 

• zout of een volledig gekwaterniseerd derivaat daarvan, 1-2 % polydimethyl- 

30 siloxan' met een viscositeit van 100-3000 centistokes, gepolymeriseerd 
i 

■ met een nietionogeen-anionogeen eraulga tor sys teem en 2-5 % glyceryloono- 
! stearaat. Eventuele extra bestanddelen bevatten 1-3 % ongenodificeerde 
I witte dextrine en 2-4 % verzachtende kwaternaire anmoniumverbinding als 

I DTDMAC. 

3$ 1 Bij het gebruik neemt men de preparaten van de uit- 

"vinding norma liter in een zodanige concentratie op in een water bad, dat de 
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bestanddelen van preparatcn in de bovengedefinieerde verhoudingen bevat, 

dat er 20 tot 1000 gew.dXn/mLn componenten a. en b, samen aanwezig is, \ 

vaarvan tenminste 10 dln/mln component b. is. Bij vcorkeur bevat het bad • 

I 50 tot 200 dln/mln componenten a* en b. samen, vaarvan tenminste 15 en j 

5 \ ten hoogste 150 dln/mln component b. is, j 

j De uitvinding heeft ook be trekking op een werkwijze j 

t . ! 

■ voor hetdbehandelen van textielgoederen en de aldus behandelde textiel- ; 

! i 
; goederen, vaarbij men deze goederen in een dergelijk bad dompelt. j 
i I 

• De textielgoederen kunnen bij elke gelegenheid in een 

10 ' dergelijk bad wo r den gedonpeld en daarna vorden gedroogd, maar norraaliter . 
is deze behandeling beoogt als laatste spoeling na een wasprogranma. 

Thans volgen enigc voorbeelden van preparaten van 

i 

j de uitvinding, die werden beoordeeld onder gebruikmaking van de volgende 

• i 

; proe-ven; | 

15. • i 

' Toepaasing van het product s j 
i 

Men behandelde schone proef lappen van katoen of ander 
i weefsel in een huishoudwasmachine. Hetzij een gehele standaardlading be- 
: stond uit proef lappen, hetzij een voegde extra schone weefsels toe ter 
20 aanvulling van de lading. Men stelde het ntachinepro gramma zodanig in, dat 
, de was lading gedurende 20 minuten in een sop van het proef pro duct in water 
; zactitjes werd beroerd (als bi^ een rolwasprogranana) en daarna werd ge- 
centrifugeerd. j 

! ■ ! 

25 . Kreukproef . : 
; Men verge leek behandelde proef lappen net een stan- 

: daardserie van 10 plastic nagebootste proef lappen van verschillende graad 

• van verier eukeling (American Association of Textile Chemists and Colour is ts 
' Three dimensional durable press replicas for use with AATCC Test 124). 

30 . Een beoordelingscijfer 10 betekent uitstekend, een beoorde lings cijfer 1 
slecht, Een beoordelingsgraad van 5-7 werd geacht ongeveer zodanig kreuk- 
; vrij tebetekenen, dat een huisvrouv strijken over bo dig acht. 

Strijkbaarheidsproef » 
35 Bit werd beoordeeld door een aantal beoordelaars 

; onder gebruikmaking van een Scheffeanalyse ter verkrijging van beoordelings- 



cijfers (psu) en een "caatstaf - , d.w.z. ntinste betekenisvolle verschil 
j bij 95 % vaarschijnlijkheid. 

I 

I PrOQ ^ °P eindresultaat« 
5 Een visuele voorkeur, beoor dealt als boven in psu. 

! 

1 ^ c ** theldsproef . 

J Een gevoeisaatige voorkeur, be-oordeeld als boven in 

; psu. 

w ; 

i 

• Droging van het wasgoed, 

j De gecentrifugeerde pzoeflappen verden gedxoogd door ^ 

! 2e op te hangen in het laboratoriua (statische droging) of in een tulmelen- 
de droger te brengen. 

is: 

• Voorbeeld I 

| Men vergeleek disperslcs in water, die be vat ten: 

' A. ditalkdicaethylatanoniuachlorlde - (OTDMAC) 6 gew.%, 

overeenkonend met het gehalte, dat men aantreft 

20 in in de handel verkrijgbare, aan het spoelwater 

toe te voegen wasverzachters. 

B. DTDMAC 4 %, polysiloxan 2 % (T4-2402 - Trade 

r Descriptor - Dow Coming) , volgens de uitvinding. 

De concentratie in het spoelbad gaf 120 dln/xnln actief 

25 bestanddeel of actieve bestanddelen. Het polysiloxan T4-2402 was een ; 

i 

- lineair po ly dime thy lsiloxan met een viscositeit van 12.000 centi stokes 
bij 25°C en was geleverd in de vona van een enulsie in water, gestabili- 

i 

seerd door een mengsel van nietionogene en anionogene enwlgator. j 

• i 

30 Proef 1 - Statische droging , [ 
Xreuk: Geen voordeel bij behandeling B ten opzichte van A. 

• Strijkbaarheid: B verdient duidelijk de voorkeur boven A met 1,2 psu. 

• Eindresultaat: 3 verdient de voorkeur boven A met 0,23 psu (niet j 

betekenisvol bij 95 % betrouv/baarheid.) \ 
35 Zachtheid: Voorkeur voor B boven A met 0,5 psu (niet betekenis- 

vol bij 95 % betrouwbaarheid) . ! 



Proef 2 - Gedroocfd get tuiineling. 



Spoelbehandeling 



Kreukbeoordeling 



Theedoeken 
Prograimna 
1 2 



Xussenslopen 
Progranma 
1 2 



Zachtheid 



Water 
A 
B 



2,5 

3,1 
3,7 



2 r 0 
3,0 
3,6 



2,2 
2,6 
3,0 



2,0 
3,0 
3,7 



-1,85 
40,83 
+0,25 



raaatstaf 
» 0,62 



10! 
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Dit toont een duidelijke verbetering ten aanzien van 
de -kreuk bi j enig verlies van zachtheid, hoewel dit kiein is vergeleken 
bij bet to tale verzachtingseffect, d.w.z* het voordeel boyen "water". 

Proef 3 - Statische droglng onder gebrnikmaking van andere so or ten 
Dow Corning polysiloxanen in plaats van T4-2402*. 



20 



Kreuk 

Strijkbaarheid 
Zachtheid (badstof- 
handdoeken) 
Eindxesultaat 



Preparaat 

1,9 
-0,1 

0 

+0,1 



Preparaat B met polysiloxantype; 
RD epulsie FF414 FS1265 



.1,3 
»0,4 

0 

-0.3 



1,7 
-0,1 

-0,5 
0 



1,8 
+0,6 

+0,4 
+0,1 



25 
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| RD emulaie is een verknoopt polysiloxan buiten het 

kader van de uitvinding. 

FF414 is een in water oplosbaar polysiloxan, waarvan 
i wordt aangenomen, dat het een copblymeer buiten het kader van de uitvin- 
ding is. 

FS1265 is een schuimwerkingtegengaand gefluoreerd 
polysiloxan, waarvan wordt verwacht dat het blie en water enigszins af- 
stoot. 

Van deze drie polysiloxanan hadden RD emulsion and 
FF414 weinig waarde, FS1265 was de beste en was in het algemeen bij deze 
proeven equivalent met het polysiloxan T4-2402 van proeven 1 en 2. 



Proef 4. . j 

Bij een verdere proef op strijLaarheid, verdiende j 
DTDMAC alleen duidelijk de voorkeur (1 psu - maatstaf » 0 r 92) ten opzichte : 
van DTDMAC/RD Emulsion en werd geli j kwaardig beoordeeld met DTDMAC/FF414, : 
terwijl DTDMAC/FS1265 de voorkeur verdienende (1,2 psu) boven DTDMAC 
alleen. . \ . . - 



Proef 5. 



10 ! 



Polyester/katoen kussenslopen, gedroogd door tuimeling. 



Kreuk 



15 



Spoelpreparaa t Wasprogramma 1 Wasprograraiaa 2 Wasprogramma 3 
A 6 % DTDMAC 3,8 3,9 3,9 
B 4 % DTDMAC + 

2 * polyslloxan 4,4 4,1 4,5 

T4-2402 



Proef 6 - Vuilafstoting. 

Men gebruikte katoenen en polyester-katoen (p-c) 
20 j proef lappen voor een spoelbehandeling In; 
I a. water, 

b» een dispersie van 2,8 gram DTDMAC in 32 liter* 
water, 

; Cm een dispersie van 1,8 gram DTDMAC, +0,9 gram poly- 

25 j siloxan FS1265 in 32 liter water, 

S gevolgd door droging en een tweede soortgelijke behan- 

! deling. Daarna bevlekte men series van de lappen met vuile xnotorolie ^20) 

i of met gekleurde olijfolie (D00) door deze olien uit een pipette te la ten 
I I 
; druppelen (drie druppels per vlek) . Men zag, dat de vlefcken zich op met 

30 ^ preparaat c. behandelde lappen verder uitspreidden dan op de lappen, die 

| behandeld waren met preparaat b, maar niet zover als op de bianco lappen, 
i j 
: die- behandeling a hadden ondergaan. j 

j Men spelddede lappen daarna op katoenen theedoeken 

I " * ! 

; en .waste ze in een huishoudwasautcnaat onder gebruikroaking van 120 gram in 

35 de handel verkrijgbaar wasmiddel voor de grote was ("BOLD" van Procter 

r*& Gamble Limited) in 17 liter sop. Zij werdeh daarna op reinheid beoordeeld 



|. door een groep beoordelaars onder gebruikmaking van een Schef feanalyse. 
In de onderstaande tabel worden de met preparaat (c) voorbehandelde lappen 
vergeleken met die, behandeld met water (a) en DTDMAC (b>. Positleve ge- 
tallen betekenen een voordeel voor de voorbehandeling met preparaat (c) . 



Resultaten van 
groep beoorde- 
laars 

Materiaal/vuil 



60° was 



t.o.v. water 



verschilfpsu) 
t.o.v. DTDMAC 



Maatstaf 
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(a) 


(b) 






Katoen/DMO 


3,18 


1,05 


0,49 




Katoen/DOO 


3,51 


0,28 


0,46 




P-C/DMO 


0,91 


2,49 


0,80 




P-C/DOO 


1,71 


-1,22 


0,80 


15 




40° was 








Katoen/DMO 


3,19 


1,43 


0,80 




Katoen/DOO 


2,30 


0,22 


0,40 




P-C/DMO 


0,96 


1,89 


0,37 


20 ' 


P-C/DOO 


1,91 


-0,29 


0,80 



! 

Voorbeeld II 

Vergelijklng van polysiloxantypen. 
j Men vergeleek de werking van een gewone, nietionogeen 

25 j emulsie gepolymeriseerde polysiloxan Ax met'die van twee kationogene poly- 
j siloxanen Bxx en Cxxx door elk bij een concentratie van 0,2 % In een spoel- 
j bad op katonen lappen toe te passen. De katoenen lappen werden gedroogd 
j en daarna beoordeeld op stri jkbaar-heid; eindresultaat na het strijken en 
I zachtheid. De resultaten zijn onder uitgedrukt in psu ten opzicbte van de 
30 . ci jf ers voor polysiloxan A. ' x 

| xA is een polydimethylsiloxan met een viscositeit 

j van. 60.000 centistokes, bereid door emulsiepolymerisatie onder gebruik- 
j making van een mengsel van nietionogene en anionogene eraulgator. 
! - xxB is een amino functibnele polysiloxan net nole- 

35 kuulgewicht 6500, dat 75 dimethylsiloxaneenheden en 6 siloxaneenheden, 
rwaarin een methylgroep is gesubstitueerd door een groep niet de formule 



~*2 ~2 ™2 ~ "2 

jotxC Is een o # M-dipyridiniuaooly3iloxan met molekuul-* 

, gewicht 3000. 



5 B t»o.v. A C t.o.v. A Maatstaf 

j Strijkbaarheid - + 0,8 + 1,75 1,-1 

; Elndresultaat na strijken + 1,5 + 1,03 0,79 

| Zachtheid + 0,7 + 0,35 0,78 

10 ' Deze proef had plaats bij afwezlgheid van een katio- 

i nogene verzachter en la at de voordelen zien van de versterkte af zetting 
j van de twee kationogene polymeren. 

Vergelijking van kationogene verzachters + polysiloxanen van yerschlllend 
15 emulsietype . 

Men bereidde een aantal verzachtingspreparaten op 
, waterba-sis van de volgende s aniens telling (percentages zijn betrokken op 
I het^ewicht) : * • - 

• I. 6 % DTDMAC + -3 % polysiloxan A 

20 . II. 6 %" DTDMAC + 3 % polysiloxan B 

i III. 6 % DTDMAC + 3 '% polydimethylsiloxan met een vis- 

i 

cositeit van 40.000 centlstokes, bereid door emul- 
I siepolymerisatie met een kationogene emulgator 

! (DTDMAC) aanwezig In een hoeveelfceid van 10 % van 

i 

25 het polysiloxan. 

Ken gebruikte elk preparaat In een concentratie van 
0,2 \ bij een spoelgang ter behandeling van katoenen bads to f lappe n , die 
men daarna droogde en beoordeelde op zachtheid. De results ten in psu, 
zijn onder weergegeven in ter men van de voordelen van preparaten II en III 

30 ten opzichte van preparaat I. 

; ii iii 

+ 0,4 +0,8 
+ 0,1 + 0,8 

35 

._ * ^_jnaatstafjvoor deze pro even bedraagt bij 95 % be~ _ 



v.*— 

■ trouwbaarheid 0,8 .psu, zodat men zlet, dat preparaat III betekenisvol 



j beter is dan preparaat I voorwat betxeft da verzachtende werking. 

i 

» 

! Vergelijkinq van polysiloxanen met verschillende viscositeiten. 
! Ken onderzocht de invloed van de viscositeit van het 

1 

polysiloxan op de mate van kreukvorming, de strijkbaarheid en het eindresul- 

taat na het strijken op katoenen theedoeken, die met preparaten van de } 

uitvinding varen behandeld, voor een aantal polydime thylsiloxanen , bereid j 

door ezculsiepolyzaerisatie onder gebruikaaking van een kationogene emulgator . 

10 j Men bereidde zeven preparaten op water-basis, die elk : 

6 % 0TDMAC en 3 % polysiloxanemulsie, gepolymeriseerd in aanvezigheid van t 

1 % DTDMAC, bereke«^ j^olysiloxan, bevatten. De siloxanpolymeren | 

varieerdenin viscositeit van 1000 tot 170.000 centistokes. Men bracht de 

! preparaten in een concentratie van 0,2 % a an op de weefsels onder liaboot- 

15 | sing van een laatste spoelgang bij een gewoon wasprogramma, waama men 

1 het behandelde weefsel aan de lucht liet drogen en liet beoordelen door 
' I I 
{ een groep beoordelaars. Bij een dergelijke beoordeling door een groep 

beoordelaars is een verschil tussen weefsels van 0 r 5 beoordelingseeriheden 

■ 

j (psu) in kreukvorming normaliter waarneembaar door de huisvrouw, terwijl 
20 \ voor strijkbaarheid en eindresultaat na het strijken een verschil in beoor- 

i i 

! delingsoenheden tussen twee weefsels van 0,75-1,0 in het algenreen nodig is. 
j voor een waarneembaar verschil. 

j De resultaten zijn onder weergegeven, geindexeerd op 

j de beoordelingscijfers, verkregen met een kationogeen geemulgeerd poly- 

25 | siloxan met een viscositeit van 170.000 centistokes. 

i 

1 
i 



Kreuk Strijkbaarheid * Eindresultaat na strijken 
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, 170.000 




0 






0 






0 




j 100.000 


+ 


o 


,2 




0 




+ 




r5 


• 40.000 


+ 


o 


,3 


+ 


o, 


1 




o, 


,2 


| 20.000 


+ 


o, 


,4 


+ 


o, 


8 


+ 


1. 


,2 


j 8.000 


+ 


o, 


-6 


+ 


o, 


7 


.+ 


1. 


n 


j 3.700 


+ 




' 6 


. + 


1, 


1 


+ 


2, 


,i 


i 1.000 

■ 


+ 


o, 


r5 


+ 


o, 


8 


+ 


1. 


,3 
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Men ziet dat de working voor deze par aoe ters *ver- 
j beterd bij een viscositcitsveriaging van 170.000 centistokes tot een vaar- 
» dc van 3000-20.000 centistokes, waarbij het optimum schijnt te liggen in 
[ het gebied van 3000-8000 centistokes. 



j 
i 

i Voorbeeld III 



j Men bereidde een aantal preparaten van de uitvin- 

; ding en beproefde ze op strijkbaarheid, kreukvoming , eindresultaat na 

* strijken en zachtheid onder gebruikzoaking van een in de handcl verkrijg- 
10 , bare wasverzachters , die 5,8 % ditalkalkyldimethylannoniumchloride bevat, 

j als standaard* Positieve cijfers betekenen een voordeel voor het beproefde 

• product en oingekeerd, Een sterretje geeft een betekenisvol verschil aan bi 
i eenbetrouwbaarheid van 95 %. 



Hoeveelheid 



Sacens telling 1 2 3 :-4 5 

j N-talkalkyl, N-methyl, .* 
j N' -dine thy 1-1, 3-propaan- 

•i dianinehydroacetaat 4 4 4 

{ N-talkalkyl, N-methyl, . * 

20 j N'-dimethyl-l^-propaan- - . 

diarainehydrochloride *• '44 

Glycerylmonostearaat . 2 2 2 2,5 4,5 

Releasil 8 (een nietiono-i 
j geen geeroulgeerde poly- 
25 j dicethylsiloxan inet 

j viscoteit 1000 centistokes) * " - 



.A 



j van Dow Corning 2 2 2 2 1,5 3 
j Ongemodificeerde witte ' 

! dextrine 3 n 1 

30 : Kationogene pyrodextrine * 2,9 

j Strijkbaarheid +7,8x +0,82x +l,2x +l,2x +0,92x 

: Kreukvorming +0,32x +0,04 -0,3*, +0,23 +0,02 

j Eindresultaat na strijken -0,10 -0,26x +0,3x +0,22* 

; Zachtheid +0,3 +0,56* +1,24* 

I 



_26 
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1. Witte dextrine, geleverd door Reny, Belgie, 

2. Reactleproduct van glycidyltriTOthylanaaDniuxachloride 
net witte dextrin© tot. een substitutiegraad van 



0,85. 



10 



3. Q2-1070, een nietionogeen geemulgeard polydi methyl- 
siloxan met viscositeit 350 centistokes van j 
Dow Corning. 

Men ziet, dat de preparaten van de uitvinding de 
strijkbaarheid verbeteren en, met een uitzondering, ook de kreuk in het 
wasgoed voor het strijken en bij het eindresultaat na het strijken ver- 
beteren. Ook de zachtheid van het behardelde wasgoed was beter in die 
gevallen, waarin deze variabele werd gemeten. 



15 
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Voorbeeld IV 

ten bereide een wasverzozgingspreparaat (A) , be- 
staande uit, berekend op het gewicht: 

3 Din. DTDMAC 

15 Din. 10 t emulsie in water van polymethylsiloxan 
met viscositeit 5000 centistokes , bereid door eraul- 
siepolynerisatie in aanwezigheid van 10 % DTDMAC als 
emulgator (berekend op het gewicht van het siloxan) . 
1,50 Din. kationogene pyrodextrine, bestaande nit 
Britse gom> gemodificeerd door reactie met glycidyl- 
trimethylamroniumchloride op een substitutiegraad van 
0,07. 

,0,50 Din. nietionogene emulgator (50:50 mengsel van 
Tergitol 1553 en 1559, secundaire alkoho le thoxy la ten 
van Union Carbide) . | 
0,35 Din. kleurstof, parfum en nevenbestanddelen. 
79,65 Din. water. j 
Men vergeleek dit preparaat met een in de handel : 
verkrijgbare wasverzachter op waterbasis (B) , die 6 % DTDMAC bevat, op ; 
stijkbaarheid, eindresultaat na strijken, kreukvormingtegengaande werking ' 
(te weten uiterlijk voor het strijken), zachtheid en aanvcdn/greep, bij 
kussenslopen van katoen en polyester-katoenmengsel, .theedoeken .van linnen- 



15 
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katoen en badstof . handdoeken • 

Men paste elk product toe bi j de laatste spoeling 
van cen wasautomaat bij 60°C In water van 21°H, gevolgd door centrifu- 
geren en stati3ch drogen binnenshuis. 

De resultaten zijn onder gegeven in psu, waarbij 
het slechte resultaat telkeas als 0 is aangegeven. 



10 



20 



Katoenen 
kussenslopen 



Polyester— 

katoenen 

kussenslopen 



Theedoeken 





B 


A 


LSD 


B 


A 


LSD 


B 


A LSD j 


Strijkbaarheid 


0,00 


1,80 


0,24 


0,00 


1,60 


0,73 


0,00 


0,20 0,94; 




0,00 


1,10 


0,69 


0,00 


1,30 


0,61 


0,00 


0,40 0,66 

1 


Eindresnltaat na 


0,00 


0,72 


0,90 


0,00 


0,00 


0,69 


0,24 


0,00 0,94 


strijken 


0,04 


0,00 


0,75 


0,26 


0,00 


0,80 


0,42 


0,00 1,03 

! 


Kreukvoroing 


1,85 


1,90 




3,30 


3,85 




2,70 


2,75 j 




t e 2Z 


1,35 




3,50 


3,35 




1,35 


1,40 1 



Zachtheid 



Badhanddoeken 
0,14 0,00 0,30 
0,00 0,26 0,49 



LSD = kleinste be tekenis voile verschil * 

Aanvo e len/gre ep werd uitgedrukt in term en van voor— 
keur van een uit 20 leden bestaande beoordelaar sgroep . 



25 , 



B 



geen voorkeur 



geen 
voorkeur 



30 



Katoenen kussenslopen 


6 


11 


3 


6 


12 


2 


Polyester-katoenen " 


7 


8 


4 


9 


9 


2 


Theedoeken 


'6 


12 


2 


1 


16 


3 


Bandh anddo ek en 


7 


10 


3 


5 


12 


3 



I Men ziet, dat preparaat A volgens de uitvinding be- 

teke-nisvol beter is ten aanzien van strijkbaarheid en greep/aanvoelen, 
35 alsoede voorwat betreft het algehele uiterlijk voor het strijken (kreuk- 
— vorming) en equivalente resultaten oplevert na het strijken. 



R R,RiRj N + X~ 




0 
II 

N — C 
I 

R4 



— Rt 



H 

I. 

H-C 

1 

N 

Rr , 



H 
I 

C-H 
I 

N _ 



C,H4 



N 
1 

R 4 



0 
II 

C-Rc 




C0NCLUSI2S 



1. Werkwijze voor het bereiden van een textielbe- 
handelingsmiddel in de vorm van een dispersie in water, net het 
kenmerk , dat men daarin opneemt: 
5 a. een op weefsel substantieve kationogene verbin- 

ding in de vorm van 
1. weefselverzachtend kwaternair ammoniumzout met 
de algemene formule l, waarin 

I. R en R t elk een rechte of vertakte C t2 ~ C 20 alk y 1 " 
tO groep voorstellen, 

R 2 en R 3 onafhankelijk van elkaar, een C^-C^ 

alkyl of benzyl voorstellen en X een anion voor- 

stelt, of waarin 
II* R een rechte of vertakte C 18 -C 24 alkylgroep voor- 
15 stelt en R^ dezelfde betekenis heeft als R 2 en 

R^ in I. boven, terwijl R 2 en R^ bovengenoemde 

betekenis behouden, of waarin 
III. R 2 en R^ samen met het stikstofatoom een hetero- 

cyclische 5- of 6-ring vormen en R en de- 
20 zelfde betekenis hebben als onder 1. boven, of 

waarin 

IV. R^, R 2 en R 3 samen met het stikstofatoom een he- 
terocyclische 5- of 6-ring vormen en R een 
rechte of vertakte C 18 -C 24 alkylgroep voor stelt, 
25 2 * weefselverzachtende imidazoliniumverbinding met - 

de algemene formule 2, waarin R^ waterstof of 
een rechte of vertakte C Q -C 25 alkylgroep voor- 
stelt, R 5 een C^-C^ alkylgroep voorstolt, R g 
waterstof of een C^-C 4 alkylgroep voorstelt, R ? 
een rechte of vertakte C a -C 25 alkylgroep voorstelt 
en X"" een anion voorstelt, 
3. weefselverzachtend, gesubstitueerd polyaminezout 
met de algemene formule 3, waarin R Q een rechte 
'of vertakte C 1Q -C 22 alkylgroep of alkenylgroep 
35 voorstelt, R^, R^ en R a2 onafhankeli jk van el- 

kaar waterstof, alkyl, (C 2 H 4 0) H of 

(CjHgO) H voorstellen, vaarbij p + ter- 
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wijl R 9 dezelfde betekenis heeft als R Q of a^s 

R 10' R ll en R 12' m 0 tot 8 is ' n 2 t ° t 6 iS en 
(X~) een of roeer anionen voorstelt net een 

to tale lading, die die van de s tiks tof a tor=*n . 
cotapenseert, 
4* een polyalkyleeniminazout rcet de forcmle 4 # 

waaria R 13 H of een (C-j-C^ )alkylgroep v'oor*- 
stelt, r een heel getal van 2 tot. en met 6 

is , s terrains te 2 is en X de boven 

onder 3* genoerada betekenis heeft, 
of een raengsel daarvan en 

b. een emulsie van een in hoofdzaak lineair' diCCj- 
C^alkyl- of C^-C^ a3J^ylarylpolysiloxan waarin 
de alkylgroepen geheel of gedeeltelijk gef lw 
reerd kunnen zijn en gesubstitueerd kunnen zijn 
met kationogene stikstofhoudende groepen, ter- 
wijl de siloxan een viscositeit van te mains te 
100 centistokes heeft, 
bij een gewichtsvsrhouding van conponent b. tot 
conrponent a. van 20:1 tot 1:500. 

2. Werkwijze volgens conclusie 1, net het kennerk, 
dat de gewich t s ge rh ouding' van c o m p o nent b. tot component a, St I tot. 1 : lOO 
bedraagt. 

3. Werkwijze volgens conclusie 1 of 2, net het 
kemserk, dat de gewichtsverhouding van coinponent b. tot conponent a. 2:1 
tot 1:10 bedraagt. 

4. Kerkvijze volgens een dar voorgaande conclusies, 
get het kenxsrk, dat de gewichtsvsrhouding van corroonent b. tot coaoo- 
nent a. 1:1 tot 1:3 bedraagt. 

5. Werkvijze volgens een der voorgaande conclu3ies r 
net het kenir.erk, dat corrrponent a, een di-C^-C^g alkyldiicethylarrnonitrazout 
is, waarin het anion chloride of methosulfaat is* 

6. Wsrkwijze volgens conclusie 1 tot *5, 

net het kenmerk, dat component a, een C^-C^ alkyl l-C^-C^ alkylaaido- 
ethyl, 2-C^-C - alkylimidazolinixrnzout is, waarin het anion chloride of 



methosulfaat is. 

7. Werkwijze volgens conclusie 1 tot 4, met het 
kenmerk, dat component a. een digesubstitueerd diaminezout is. 

8. Y/erkwijze volgens conclusie 7, met het kenmerk , 
dat het diaminezout een N - c 1 6"C <lQ alkyl, N-methyl, N 1 dimethyl- 
1,3-propaandiaminezout is, waarin het anion chloride of acetaat 
is. 

9. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kenmerk . dat component b, bestaat uit een lineaire poly- 
diCC^-C^-alkyl) siloxan, bereid door emulsiepolymerisatie onder 
gebruikmaking van een kationogene emulgator. 

10. Verkwijze volgens conclusie 9, met het kenmerk . 
dat de kationogene emulgator een wasverzachtende kationogene 
oppervlakte-actieve stof is. 

11. Werkwijze volgens conclusie 9 of 10, met het 
kenmerk , dat de kationogene emulgator een wasverzachtende opper- 
vlakteactieve kv/aternaire ammoniumverbinding is. 

12. W^rkwi.ize volgens conclusie 11, met h»t kenmerk , 
dat de wasverzachtende, oppervlakteaotieve kv/aternaire ammonium- 
verbinding een di- c ^" c ^q alkyldimethylammoniumzout is. 

13. Werkwijze volgens conclusie 9-12, met het 
kenmerk , dat de kationogene emulgator aanwezig is in een hoeveel- 
heid van 0,1 tot 10 gew.# van de siloxan. 

14. Werkwijze volgens conclusie 13, met het kenmerk , 
dat de kationogene emulgator aanwezig is in een hoeveelheid van 
0,5 tot 5 g^w.Ji van de siloxan. 

15. Y/erkwijze volgens conclusies 1-8, met het ken - 
merk , dat component b. een a,u)-digekwaterniseerd lineair Di(C^- 

alkyl)siloxanpolymeer is. 

16. Vferkwijze volgens conclusie 15, met het kenmerk, 
dat de kwaterniserende groep een aromatisch molekuul is. 

17. Werkwijze volgens conclusie \5 of 16, met het 
kenmerk , dat de kwaterniserende groep pyridine is. 

18. Werkwijze volgens conclusies 1-8, met het ken - 
merk , dat component b. bestaat uit een lineair diCC^-C- alkyl) - 
siloxanpolymeer , waarin 0,001 tot 0,1% van de siloxaneenheden 
een aiainosubstituent bevat. 




19. Werkwijze volgens conclusie 18, m«t het kenmerk . 
dat de substitutiegraad 0,Oi tot 0>75# bedraagt. 

20. Werkwijze volgens conclusie t8 of 19, m^t het 
kenmerk , dat de aminogroep. een tertiair amino of het hydrochlo- 

5 ride daarvan is. 

21. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kemaerk , dat men in het preparaat bovendien een niet- 
kationogene wasverzachter opneemt. 

22. Werkwijze volgens conclusie 21, met het ken - 
tO merk , dat de nietkationogene wasverzachter een nietionogene 

wasverzachter is. 

23. Werkwijze volgens conclusie 21 of 22, met het 
kenmerk , dat de nietkationogene wasverzachter een partiele vet- 
acylester is van een eenwaardige of veelwaardige alkohol. 

15 24. Werkwijze volgens conclusie 23, met het ken - 

merk , dat de nietkationogene wasverzachter een glycerylester 
van stearinezuur of een sorbitanester van stearinezuur is. 

25. Werkwijze volgens conclusies 21-24, met het 
kenmerk, dat de nietkationogene wasverzachter aanwezig is in een 

20 hoeveelheid van 1-5 gev/.^ van het preparaat. 

26. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kenmerk , dat men in het preparaat bovendien pyrodextrine 
opneemt in de vorra van witte of gele dextrine of Britse gom. 

27. Werkwijze volgens conclusie 26, met het kenmerk ♦ 
25 dat men als dextrine een gemodif iceerde dextrine gebruikt. 

28. Werkwijze volgens conclusie 27. met het kenmerk , 
dat men als dextrine een kationogene dextrine gebruikt net een 
substitutiegraad van 0,01 tot 2,056. 

29. Werkwijze volgens conclusies 26-28, met h3t 
30 kenmerk , dat de dextrine aanwezig is in een hoeveelheid van 

1-5 gew.Jo van het preparaat. 

30. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kenmerk , dat men in het preparaat 1-20 gew.jS componenten 
a. en b. opneemt. 

35 31. Werkwijze volgens conclusie 30, met het kenmerk , 

dat Men in het preparaat. 3 tot 10 gew.jfo component rn a. en b. 

opneemt. 

32. Werkwijze volgens conclusie 31, met het kenmerk , 




dat men in het prepafaat opneemt: 

a# 2-4?6 ditalkdimethylanunoniumzout en 
b. 1—256 lineair polydimethylsiloxan met een visco- 
siteit van 1000-5000 centistokes, bercid door 
5 emulsiepolymerisatie in aanwezigheid van een" 

kationogene emulgator. 

33. Werkwijze volgens conclusie 32, met het kenmerk . 
dat men in het preparaat bovendien 1-2JS witte dextrine opneemt, 
die met glycidyltrimethylammoniumchloride gemodif iceerd is* tot 

10 een substitutiegraad in het dextrinemolekuul van 0,1 tot 1,0. 

34. Werkwijze volgens* conclusie 31, met het kenmerk , 
dat men in het preparaat opneemt: 

a. 3-6% N-stearyl, N-methyl, N 1 -dimethyl- 1 , 3-pr opaan 
diaminezuuradditiezout of gekwaterniseerd derivaat 

15 daarvan, 

b. \-2)o polydimethylsiloxan met viscositeit 100- 
3000 centistokes en 

c. 2-5/6 glycerylmonostearaat. 

35. Werkwijze volgens conclusie 34, met het kenmerk , 
20 dat men in het preparaat bovendien 2-4 gew.% di C^o^lB alkyldi- 

methylammoniumzout opneemt. 

36. Werkwijze volgens conclusie 34 of 35 > met het ken - 
merk , dat men in het preparaat 1-3% ongemodif iceerd e witte dextri- 
ne opneemt. 

25 37. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 

met het kenmerk , dat men een preparaat bur-. id in de vorm van een 
uitgietbare dispersie in water. 

38. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kenmerk , dat men een preparaat bereidt in de vorm van een 

30 gel, pasta of creme. 

39. Nieuwe werkwijze als beschreven in de beschrijving 
en/ of de voorbeelden. 

40. Werkwijze voor het behandelen van wasgoed, met het 
kenmerk , dat men het wasgoed dompelt in 6en"bad in water, dat een 

35 preparaat bevat,bereid volgens conclusie i,met dien verstaande dat 
het bad 20-100 gev/.dLn/feln. compcnentea a. en b.samen bevat,waarbij ten- 
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ninste 10 dln/oln oocraonent b. is~ 

41. Wasgoed, behandeld volgens de werkwijze van % 

conclusie 40 . 
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